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[0001] DieErfindungbetnfftOrganopo^^ 

rei von organischen Losemitteln sind. cnen Flammpunkt von mehr ate 70 C ^ en wje defen Vefwen . 

im wesentlichen keine Alkoho.e durch Hydrolyse .re.se.zen, . ™— " ™ , ^ wesentlichen frei von Lose- 
dung. Die erfindungsgemaBen Organopolysiloxan-halt.ger '^T^^^m kelne a ,ip ha tischen oder aro- 
rnitteln. Unter losemittelfreien Zusamrnensetzungen s.nd h.er **che zu ve^s ehen, < k e,n P ^ 
ma tischen Koh.enwasserstoHe, Hato 9 enk ° h ^; aS 7 N t^ Basis sowie Protonen- 

Ober, ihre Applikation in waBriger Form vorzunehmen. H.erbei treten in der Hege. lo.gen 
- Du rch Hydrolyse werden Alkohole 1 reigesetzt: 

FAsipR 1 ) 3 + 3 H a O -> R°-Si(OH) 3 + 3R 1 OH 

tigt. 

- DasinWasserzuapplizierendeOrganosilanistnichtwasserloslich: 

R°-Si(OR 1 ), + 1 ,5 H a O -» fV-SO, s + 3 R 1 OH 

LJL>*n (OYNASYLAN© MEMO) ad.. '^SJIS-SSJSSJ. r^i»»tion and ,,nd «M in 
Wa«.i in MMbfchMi Mengan «^J^^"XS ST 10 Tag. lageratabil, MEMO dag V 

SSosTun, »,. Mm«. »»or ^..nnn.-.n.n Naohi.il. zn n,i,d.m. wa.d.n ,n dar Zei, »„r*»ia- 
denste Verfahren angeregt: waBriaer Losunq stabil, besitzen jedoch nur ein- 

hohem Interesse. w.,Hroi««palkoholen wahrend der Synthese fur die Herstel- 

[0007] Die MaBnahme der destillativen Entfemung von H y dro, y sea,k °™ 3 . Am jnopropyltriethoxysilan, 

b:r=s:=an^ 

tragliche Organosilan unter Zuhilfenahme von Emulgatoren in Wasser emulg.ert (EP OS 0 442 098. 
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Kubereitungen werden aus einem nich, "-JJJJ^SS?: 2 bis 3 : 1 hergestem. Wie den Be.sp,elen 
z a einemAminoa.lV.alkoxysilanJn e.nemmola Zrtereton^ durch eine ^^T^Z 

nor i ic! Patentschritt zu entnehmen ist, erfolgt die Hersteiiung ™ ve rmindertem Druck, fur nach- 

deTsLgerniscbes und °"<» ~ ^m 

Sn-Zubereitungen mit geringen ^ "Jj^j^g,, Verta J n ist einmolares Verhaim.sdermch 
Lltrimethoxy3ilanoderV.nyttrimethoxys.lan -^'f^^™ von , . 2>5 err eiohbar. Bei einem hoheren An ert 
wasserloslichen Komponente zu der wasserlosl.chen Ko ^P on ^ V ° rZeitge | ie ren. Die Anwendungseigenschaften 

erTsprechenimwesen^ 

SimwesentlichenvonHydroiysealkohoenre.enO^ 

dienenden wasserloslichen Siian (^^SS dTzubereitungen wird durch gezie.te Cohydro.yse von Am.- 
silane Ureidosilane) beschrieben. D,e Wasser,0S,,C h ^' t p ^Lf Lulralisierung der Aminofunktion mit Sauren und De- 
nos"anen mit nich, wasserloslichen Eigenschaften dieser Systeme fur ejn.ge 

3S sfillation der Hydrolysealkohole erre.cht. Jedoch s ' nd ha '^ darf (Qr Qrganosilansysteme, die auf emer zu silan.- 
AnwSungen nur wenig befriedigend Zusatzlicb ^£^^£5 nydr ophobe wie auch haftvermrtteinde 
sTenden meist mineralischen Oberflache aufgebracht g*™J* ° jm l es ^ xM losemittelfreien Organo- 
E«ekte Tewirken. Es besteht daher auch Bedarf an wass efcas.ere nden nd . ™ wjtkender silane , w.e 

sLn Zubereitungen mit nur J J^/jSE^ mineraiisohen Oberflache sowoh. 

[00 SI Der Erfindung lag somit die Aufgabe zugrunde .mwesen hdhe an 1fejen Alkoholen au fwe,sen, 

Engen au. Wasser-Basis zu entwickela d» J^J^JSJ kn wesentlichen keine Aikohoie durch Hy- 
einen Fiammpunkt obemaib 70 -C b ^^e"TsoZ zufriedenstellende haftvermitte.nde W.rkunc , ze gen. 
as drolvse freisetzen und insbesondere hydrophob.erende sow * Anqaben der Patentanspruche gelost. 

SSq ?S gestellte Auf gabe wird i*^«*SK^^ wasseriosliche Organo- 
00171 Es wurde nun Oberraschenderwe.se gefunden, daBirr wesen, M der Methacryl- und/oder 

^oxa' na«igezusammense,zungen, weiche^ 

Acjlfunktionen enthalten. darOber hinaus e.nen F ammpunk ,ob °* hydr ophobierende als auch 

fm wesentlichen keine Aikohoie durch Hydrolyse f M n Je. Anw g ^ ^ ^ Voflej| se , n 

in hervorragender We.se ^^^jSSSSlI^ * weitere funktionelle Gruppen Am,nopropyl-Re- 
dievorliegendenOrganopolys.loxan*alteenZus^^ 

s,e Oder Kohlenwasserstofi-Reste odor Ann**- und KoN ^ Zusar nmensettungen , «J 
[0018] Gegenstand der vorliegenden Ertlndun9 .^™ n S ° L m ' emj tt eln sind, einen Fiammpunkt von mehr als 70 C 
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mensetzungen weniger als 5 Gew.-% betragt. Bevorzugt enthalten die erfindungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen 
Zusammensetzungen als weilere funktionelle Gruppen Aminoalkyl-Reste oder Alkyl-Reste oder Aminoalkyl- und Alkyl- 
Reste, wie sie beispielsweise aus den allgemeinen Formeln I sowie IV zu entnehmen sind. 

[0019] Die erfindungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen sind im wesentlichen frei von or- 
ganischen Losemitteln, konnen aber geringe Mengen an Alkoholen, insbesondere Methanol und/oder Ethanol, enthal- 
ten. Der Alkohol-Gehalt in den erfindungsgemaBen Organosiloxan-haltigen Zusammensetzungen betragt weniger als 
5 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 1 ,5 Gew.-% und besonders vorzugsweise weniger als 0 T 5 Gew-%. 
[0020] Die erfindungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen weisen vorzugsweise einen pH- 
Wert zwischen 1 und 8, besonders vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 3 und 6 : ganz besonders vorzugsweise 
einen pH-Wert zwischen 3 und 5, auf. Geeigneterweise enthalten diese eine einwertige anorganische und/oder orga- 
nische Saure und/oder deren Folgeprodukte. Unter Folgeprodukten versteht man hier Verbindungen wie Alkalihalo- 
genide, insbesondere Natrium- oder Kaliumchlohd, Alkaliacetate, Alkaliformiate, Alkalinitrate oder Verbindungen der 
Aminogruppierungen in den Organopolysiloxanen mit anorganischen oder organischen Saure-Resten, wie sie der all- 
gemeinen Formel V zu entnehmen sind. 

[0021] Bedingt durch eine vorteilhafte TeilmaBnahme bei der Herstellung konnen die erfindungsgemaBen Organo- 
polysiloxan-haltigen Zusammensetzungen einen Entschaumer vorzugsweise eine Silikonharz-Suspension, enthalten. 
[0022] Geeigneterweise sind die erfindungsgemaBen Organopolysiloxan-hattige Zusammensetzungen erhaltlich 
durch 

Mischen wasserloslicher Organosilane der allgemeinen Formel I 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) r SKCH^OR)^ (')> 

worin 0<f<6, g=0 falls f=0, g=1 falls f>1 , 0<i<6, 0<h<1 und R eine Methyl-, Ethyl*, Propyl- oder Isopropyl- 
Gruppe sind. vorzugsweise Aminopropyltriethoxysilan, 

mit wasserloslichen, jedoch in waBrigem Medium nicht stabilen Organosilanen der allgemeinen Formel II 



H 2 C-CHCH 2 0(CH 2 ) 3 - Si (CH 3 ) h (OR) 3 ^ (ID, 

worin 0<h<1 ist und R einen Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Isopropyl-Rest darstellt, 
vorzugsweise Glycidyloxypropyltrimethoxysilan, 
und/oder Organosilanen der allgemeinen Formel III 

HgC^CR'-COOtCH^g-SiCCHgJ^OR)^ 



(HI), 



worin 0<h<1 ist, R einen Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Isopropyl-Rest und R' einen Methyl- oder Was- 
serstoff-Rest darstellen, 

vorzugsweise Methacryloxypropyltrimethoxysilan, 
und nicht wasserloslichen Organosilanen der allgemeinen Formel IV 

R"-Si(CH 3 ) h (OR)3_ h (IV), 

worin 0<h<1 ist. R einen Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Isopropyl-Rest und R" einen linearen. verzweigten 
oder cyclischen Kohlenwasserstoff-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen darstellen. 
vorzugsweise Propyltrimethoxysilan, 

in dem molaren Verhaltnis M = a/(b+c+d), 

wobei a die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaB Formel I, b die Summe der Molzahlen der 
Organosilane gemaB Formel II sowie c die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaB Formel lit und d die 
Summe der Molzahlen der Organosilane gemaB Formel IV sind, mit 0 <; M £ 3 und mindestens b>0 oder c>0, 
vorzugsweise fur M gleich 0 mit a gleich 0 und/oder c gleich d gleich 0 und b > 1 sowie vorzugsweise 0,5 < M < 3, 
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Versetzen des Gemisches mit einem Wasser/Saure-Gemisch, 

Einstellen des pH-Wertes der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 und 

5 • Entf ernen des bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohols durch Destination, wobei 
man gleichzeitig Wasser in dem MaGe zugibt, wie Alkohol aus dem Reaktionsmedium entternt wird, und man die 
destillative Abtrennung des Alkohols solange durchfuhrt, bis am Kopf der Kolonne eine Temperatur erreicht ist, 
die der Siedetemperatur von Wasser entspricht. 

10 [0023] Die erfindungsgemaGen Organosilanpolykondensate besitzen nach chemischer Plausibilttat im aligemeinen 
die in Formel V wiedergegebene Naherungsstruktur. Eine vollstandige Strukturautklarung mit gangigen Methoden der 
Polymeranalytik gelingt aufgrund der sehr hohen Reaktivitat der organofunktionellen Siloxane bisher nicht. 
[0024] Somit genugen die erfindungsgemaGen Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen geeigneterweise 
der aligemeinen Formel V 

15 

HO[Si(A)(OH) 2 {CH 3 ^ (V), 

worin A einen Aminoalkyl-Rest abgeleitet aus der aligemeinen Formel I, 
20 B einen Glycidetheralkyl-Rest abgeleitet aus der aligemeinen Formel II, 

C einen Acryloxyalkyi- sowie Methacryloxyalkyl-Rest abgeleitet aus der aligemeinen Formel III und D einen Alkyl- 
Rest gemaG der aligemeinen Formel IV bedeuten, 

HXeine Saure darstellt, vorzugsweise eine einbasige Saure, wobei X ein anorganischer oderorganischer Saure- 
Rest ist, wie z. B. Chlorid, Nitrat, Formiat oder Acetat, 
25 v gleich 0 oder 1 und w gleich 0 oder 1 und y gleich 0 oder 1 und z gleich 0 oder 1 und a+b+c+d > 4 und a<e<2a 

sind : mit 0 < a/(b+c+d) < 3, insbesondere fur a/(b+c+d) gleich 0 mit a gleich 0 und/oder c gleich d gleich 0 und b > 1 
sowie fur 0,5 < a/(b+c+d) < 3. 

[0025] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ferner ein Verfahren zur Herstellung erfindungsgemaGer Orga- 
nopolysiloxan-haltiger Zusammensetzungen, das dadurch gekennzeichnet ist, daG man 

30 

a Mol wasserlosliche Organosilane der aligemeinen Formel I, b und/oder c Mol in waGriger Losung instabile Or- 
ganosilane der aligemeinen Formeln II und/oder Ml und d Mol nicht wasserlosliche Organosilane der aligemeinen 
Formel IV 

35 - jn dem molaren Verhaltnis 0 < a/(b4C+d) < 3, 

geeigneterweise auch fura/(b+c+d) gleich 0 mit a gleich 0 und/oder c gleich d gleich 0 und b > 1 sowie vorzugsweise 
auch fur 0,5 < a/(b+c+d) < 3, mischt, 

das Gemisch mit einem Wasser/Saure-Gemisch vermischt, 
40 wobei man die Sauremenge so gewahll, daG die Reaktionsmischung einen pH-Wert im Bereich von 1 bis 8 aufweist, 

und den bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol destillativ entfernt, dabei gleich- 
zeitig Wasser in dem MaGe zugibt, wie Alkohol aus dem Reaktionsmedium entfernt wird, und man die destillative 
Abtrennung des Alkohols solange durchfuhrt, bis am Kopf der Kolonne eine Temperatur erreicht ist, die der Sie- 
45 detemperatur von Wasser entspricht. 

[0026] Im aligemeinen wird das erfindungsgemaGe Verfahren zur Herstellung besagter Organosiloxan-haltiger Zu- 
sammensetzungen wie nachfolgend detailiiert beschrieben durchgefuhrt: 

[0027] Ublicherweise werden zunachst wasserlosliche Organosilane der aligemeinen Formel I mit nicht wassersta- 
so bilen Organosilanen der aligemeinen Formeln II und ill sowie mit nicht wasserloslichen Organosilanen der aligemeinen 
Formel IV gemischt. AnschfieGend kann das Reaktionsgemisch in ein Wasser/Saure-Gemisch dosiert werden. Vor- 
zugsweise werden 0.5 bis 30 Mole Wasser verwendet, besonders vorzugsweise 1 bis 5 Mole Wasser pro Mol der 
eingesetzten Organosilane. Die Dosierung erfolgt vorzugsweise portionsweise mit zeitlichen Unterbrechungen. Man 
kann den Vorgang der Dosierung aber auch kontinuierlich mit zeitlichen Unterbrechungen durchfuhren oder die dis- 
ss kontinuierliche und kontinuierliche Vorgehensweise der Dosierung miteinander in geeigneter Weise kombinieren. 

[0028] Geeigneterweise wird der pH-Wert der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 : vorzugsweise 
auf einen Wert zwischen 3 und 6, besonders vorzugsweise auf einen Wert zwischen 3 und 5, eingestellt. Als Saure- 
komponente wird im aligemeinen eine anorganische oder organische Saure, vorzugsweise eine einbasige Saure, be- 
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sonders vorzugsweise Salpetersaure oder Salzsaure oder Essigsaure oder Ameisensaure Oder Gemische der vorge- 
nannten Sauren, zugegeben. 

[0029] Die Umsetzung wird im allgemeinen in einem Temperaturbereich zwischen 0 und 100 °C, vorzugsweise in 
einem Temperaturbereich zwischen 10 und 80 °C und besonders vorzugsweise zwischen 20 und 60 °C, durchgefuhrt. 

s Geeigneterweise erfolgt die Umsetzung unter ROhren. 

[0030] Der bereits vorhandene und/oder bei der Umsetzung entstandene Alkohol wird im allgemeinen aus dem Re- 
aktionsgemisch entfernt. Vorzugsweise wird der bereits vorhandene und/oder bei der Umsetzung entstandene Alkohol 
destillativ entfernt und dabei gleichzeitig Wasser in dem MaBe zugegeben, wie Alkohol aus dem Reaktionsgemisch 
entfernt wird. Die destiltative Abtrennung des Alkohols wird vorzugsweise unter vermindertem Druck durchgefuhrt. Die 

io destillative Abtrennung des Alkohols wird vorzugsweise solange durchgefuhrt, bis im Kopf der Kolonne eine Temperatur 
erreicht ist, die der Siedetemperatur von Wasser entspricht. 

[0031] Eine Einstellung des pH-Wertes im Reaktionsmedium kann durch Zugabe einer - organischen oder anorga- 
nischen, insbesondere einer einwertigen Saure auch wahrend und/oder nach der destillativen Abtrennung der Alkohole 
erfolgen. 

is [0032] Bei dem erfindungsgemaBen Verlahren wird der Restgehalt an Alkohol in den Organopolysiloxan-haltigen 
Zusammensetzungen auf kleiner 5 Gew.-%, vorzugsweise auf kleiner 1 ,5 Gew-%, besonders vorzugsweise auf kleiner 
0,5 Gew.*%, eingestellt. 

[0033] Zur Verminderung der Schaumbildung wird vor und/oder wahrend der destillativen Abtrennung des Alkohols 
vorzugsweise ein Entschaumer, besonders vorzugsweise eine waBrige Silikonharz-Suspension, zugesetzt. 
20 [0034] Manchmal treten wahrend oder nach Beendigung der Destination im Produkt Trubungen oder Ausfallungen 
auf, diese ruhren vielfach von dem zugesetzten Entschaumer her. Um ein klares Produkt zu erhalten, wird geeigne- 
terweise das erhaltene Produkt nach der destillativen Abtrennung des Alkohols durch Sedimentation und/oder Filtration 
nachgereinigt. Die Filtration sowie die Entfemung des Sediments kann beispielsweise uber eine Drucknutsche : einen 
Separator, einen Dekanter oder ahnliche Apparate erfolgen. 
25 [0035] Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellte Produkte sind stabile und klare Losungen. Die erfin- 
dungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen lassen sich mit Wasser in jedem Verhallnis verdun- 
nen, entwickeln bei Wasserzugabe im wesentlichen keine Hydrolysealkohole, besitzen einen Flammpunkt von mehr 
ais 70 *C, vorzugsweise von mehr als 95 °C, besonders vorzugsweise von mehr als 98 ° C, und sind im wesentlichen 
frei von organischen Losemitteln sowie Tensiden ats Emulgatoren, Daruber hinaus erfolgt die Verwendung der erfin- 
30 dungsgemaSen bzw. erfindungsgemaB hergestellten wasserloslichen, multif unktionellen, oligomeren Silansysteme mit 
deutlichen Vorteilen gegenuber bisher bekannten Produkten, insbesondere fOr die Silanisierung von mineralischen 
Oberflachen, z. B. bei der FQNstoff- und Pigmentvorbehandlung zur gleichzeitigen Erzeugung von haftvermittelnden 
und hydrophobierenden Effekten. Die haftvermittelnden Effekte werden durch die im oligomeren Molekul enthaltenen 
Amino- sowie Glycidether- und/oder (Meth)acryl-Funktionen bewirkt, wobei ein gegebenenfalls gewunschter hydro- 
ps phobierender Effekt durch optional vorhandene Alkylfunktionen noch zusatzlich verbessert werden kann. 

[0036] Somit werden die erfindungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen besonders fur die 
Hydrophobierung von Oberflachen, fur die Hydrophobierung von mineralischen Baustoffen, fur den Schutz von Bauten 
und Fassaden, fur die Beschichtung von Glasfasern, fur die Silanierung von Fullstoffen und Pigmenten, fur die Ver- 
besserung der rheologischen Eigenschaften von Polymerdispersionen und Emulsionen, fur die Hydrophobierung von 
40 Textilien, Leder, Zellulose- und Starke produkten, als Trennmittel, als Vernetzer, insbesondere als Haftvermittler sowie 
als Zusatzstoffe fur Farben und Lacke. bevorzugt verwendet. 
[0037] Die Erfindung wird durch die folgenden Beispiele naher erlautert: 

Beispiele 

45 

Reaktionsapparatur fOr alle nachfotqenden Beispiele einschlieBlich Verqleichsbeispiel: 

[0038] Laborruhrkesselreaktormit 2 1 Inhalt, temperierbar, Innentemperaturmessung, Flussigkeitsdosiereinrichtung, 
Destillationsbrucke mit Kopftemperaturmessung, Produktkuhler, Destillatvorlagebehalter; Labordrucknutsche (2 1 In- 
so halt). 

Folgende Verfahrensparameter qelten fur alle nachfolqenden Beispiele einschlieBlich Verqleichsbeispiel: 

[0039] Schaumungsprobleme wahrend der Destination konnen verhindert werden, indem der Reaktionslosung einige 
55 Tropfen eines handelsublichen Entschaumers auf Basis waBriger Silikonharzemulsionen zugesetzt werden. Die aus 
dem Zusatz von Entschaumer resultierende leichteTrubung kann durch Filtration uber eine Drucknutsche mit Glasfa- 
serfilter (Porenwerte < 1 um) entfernt werden. 
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Die in den erfindunasaemaften Beispieten 1 bis 8 qewonnenen P rodukte haben folaende Eiqenschaften qemeinsam: 

[0040] Das Produkt ist klar und in jedem Verhaltnis mit Wasser mischbar. Der Gehalt an Alkoholen liegt bei weniger 
als 0.5 Gew.-%. Der Flammpunkt der Produkte liegt bei Werten > 95 °C und sinkt auch nicht bei weiterem Verdunnen 
mit Wasser, da keine weitere Hydrolyse stattfindet und somit keine weiteren Alkohole freigesetzt werden. 



AMEO = 
MEMO = 
GLYMO = 
PTMO = 



3-Aminopropyltriethoxysilan, 
3-Methacryloxypropyltrimethoxysilan, 
3-Glycidyloxypropyltrimethoxysilan : 
n-Propyltrimethoxysilan 



Beispiel 1 

Herstellung eines wasserloslichen Hvdroivsates aus 3-Glvcidv loxvpropvlTrimethoxvsilan (GLYMO) 

[0041] In der oben beschriebenen Apparatur werden 708 g GLYMO vorgelegt. 1 62 g Wasser und 3,5 g Ameisensaure 
(85 %ig) werden gemischt und innerhalb von 15 Minuten zudosiert. Die Temperatur steigt hierbei von 20 auf 35 °C. 
Der Ansatz wird zwei Stunden bei 60 °C geruhrt. Danach wird innerhalb von 8 Stunden ein Methanol/Wasser-Gemisch 
abdestilliert und gleichzeitig gewichtsbezogen durch Wasser ersetzt (Druck: 300-133 mbar; Temperatur: 42-52 °C). 
Wenn die Kopttemperatur bei 133 mbar ca. 50 °C betragt und das Kopfprodukt nur noch Wasser enthalt, wird die 
Destination beendet und es wird die entsprechende Menge Wasser zugegeben, so daB eine Losung mit w(GLYMO) 
= 40 % in Wasser entsteht. 

Beisplet 2 

Herstellung eines wasserloslichen Cohvdrolvsates aus AMEO und 3-Meth acrvloxvpropvltrimelhoxvsilan (MEMO) in 
verschiedenen Molverhaltnissen 

2a) AMEO/MEMQ1:1 

[0042] In der oben beschriebenen Apparatur werden 216 g Wasser und 1 35,2 g Ameisensaure (85 Gew.% in Wasser) 
vorgelegt und mittels Eisbad gekuhlt. 442 g AMEO und 496 g MEMO werden gemischt und innerhalb von ca. 30 
Minuten uber die Dosiervorrichtung zugegeben. Die Temperatur steigt hierbei von 10 °C auf 25 °C. Das Reaktionsge- 
misch wird zwei Stunden bei 50 °C geruhrt. Danach werden 587 g Wasser zudosiert, so daB eine 50 %ige Silanlosung 
in Wasser erhalten wird. Innerhalb von ca. 7 Stunden wird ein Ethanol/Methanol/Wasser-Gemisch abdestilliert und 
gleichzeitig gewichtsbezogen durch Wasser ersetzt, so daB die Konzentration der Losung konstant bleibt (Druck: 
300-1 33 mbar; Temperatur: 47-52°C). Wenn die Kopttemperatur bei 1 33 mbar ca. 50 °C betragt und das Kopfprodukt 
nur noch Wasser enthalt, wird die Destination beendet. 

2b) AMEO/MEMO 2:1 

[0043] In der oben beschriebenen Apparatur mit einem 500 ml Ruhrreaktor werden 138 g Wasser und 26 g Amei- 
sensaure (85 Gew.% in Wasser) vorgelegt und mittels E isbad gekuhlt. 88,4 g AMEO und 49,6 g MEMO werden gemischt 
und innerhalb von ca. 30 Minuten uber die Dosiervorrichtung zugegeben. Die Temperatur steigt hierbei von 6 °C auf 
10 °C. Das Reaktionsgemisch wird 2 Stunden bei ca. 45 °C geruhrt. Innerhalb von ca. 4 Stunden wird ein Ethanol/ 
Methanol/Wasser-Gemisch abdestilliert und gewichtsbezogen gleichzeitig durch Wasser ersetzt, so daB die Konzen- 
tration der Losung konstant bleibt (Druck: 140-100 mbar; Temperatur: 42 °C). Wenn die Kopttemperatur bei 100 mbar 
ca. 40 °C betragt und das Kopfprodukt nur noch Wasser enthalt, wird die Destination beendet. 

2c) AMEO/MEMO 1 :2 

[0044] In der oben beschriebenen Apparatur mit einem 250 ml Ruhrreaktor werden 16,2 g Wasser und 6,8 g Amei- 
sensaure (84 Gew.% in Wasser) vorgelegt. 22,1 g AMEO und 49,6 g MEMO werden gemischt und innerhalb von ca. 
30 Minuten uber die Dosiervonichtung zugegeben. Die Temperatur steigt hierbei von 20 °C aul 40 °C. Das Reaktions- 
gemisch wird 3 Stunden bei 40 °C geruhrt. AnschlieBend werden 50 g Wasser zugegeben , so daB eine 50 %ige 
Silanlosung in Wasser entsteht. Innerhalb von ca. 2 Stunden wird ein Ethanol/Methanol/Wasser-Gemisch abdestilliert 
und gleichzeitig gewichtsbezogen durch Wasser ersetzt damit die Konzentration der Losung konstant bleibt (Druck: 
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200-100 mbar; Temperatur: 40-44 °C). Wenn die KopUemperatur bei 1 00 mbar ca. 40 °C betragt und das Kopfprodukt 
nur noch WassBr enthalt, wird die Destination beendet. 

Beispiel 3 

s 

Herstellunq eines wasserloslichen Cohydrolysates aus AMEQ. GLYMO, MEMO und PTMO im molaren Verhaltnis von 
3:1:1:1 

[0045] In der oben beschriebenen Apparatur mil einem 500 ml Ruhrreaktor werden 16,2 g Wasser und 10,2 g Amei- 
10 sensaure (84 Gew% in Wasser) vorgelegt. 33,2 g AMEO, 11,8 g GLYMO, 12,4 g MEMO und 8,2 g PTMO werden 
gemischt und innerhalb von ca. 2 Minuten uber die Dosiervorrichtung zugegeben. Die Temperatur steigt hierbei von 
14 °C auf 52 °C. Das Reaktionsgemisch wird 2 Stunden bei 50 °C geruhrt. AnschlieBend werden 70 g Wasser zuge- 
geben so daB eine 40 %ige Silanldsung in Wasser entsteht. Innerhalb von ca. 3 Stunden wird ein Ethanol/Methanol/ 
Wasser-Gemisch abdestilliert und gleichzeitig gewichtsbezogen durch Wasser ersetzt, damit die Konzentration der 
is Losung konstant bleibt (Druck: 300-133 mbar; Temperatur: 47-52 °C). Wenn die Koprtemperatur bei 133 mbar ca. 50 
°C betragt und das Kopfprodukt nur noch Wasser enthalt, wird die Destination beendet. 

Beispiel 4 

20 Herstellunq eines wasserloslichen Cohydrolysates aus AMEO, GLYMO und PTMO im molaren Verhaltnis von 1:1:1 

[0046] In der oben beschriebenen Apparatur werden 216 g Wasser und 53 g Ameisensaure (64 Gew.% in Wasser) 
vorgelegt. 176,8 g AMEO, 188,8 g GLYMO 131,2 g PTMO werden gemischt und innerhalb von ca. 30 Minuten uber 
die Dosiervorrichtung zugegeben. Die Temperatur steigt hierbei von 24 °C auf 55 °C. Das Reaktionsgemisch wird 1 
25 Stunde bei 60 °C geruhrt. AnschlieBend werden 898 g Wasser zugegeben so dafl eine 30 %ige Silanldsung in Wasser 
entsteht. Innerhalb von ca. 6 Stunden wird ein Ethanol/Methanol/Wasser-Gemisch abdestilliert und gleichzeitig ge- 
wichtsbezogen durch Wasser ersetzt damit die Konzentration der Losung konstant bleibt (Druck: 200-133 mbar; Tem- 
peratur: 42-52 °C). Wenn die Kopftemperatur bei 133 mbar ca. 50 °C betragt und das Kopfprodukt nur noch Wasser 
enthalt, wird die Destination beendet. 

30 

Patentanspruche 

1. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen auf Wasser-Basis, die im wesentlichen frei von organischen Lo- 
ss semitteln sind, einen Flammpunkt von mehr als 70 °C besilzen und bei Verdunnen mit Wasser im wesentlichen 
keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen, als funktionelle Gruppen Glycidetheralkyl- und/oder Acryloxyalkyl- und/ 
Oder Methacryloxyalkyl-Reste enthalten, wobei jedes Silicium im Organopolysiloxan eine funktionelle Gruppe tragt, 
und der Alkohol-Gehalt in den Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen weniger als 5 Gew.-% betragt 

*o 2. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzung nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB diese als weitere funktionelle Gruppen Aminoalkyl-Reste Oder Aikyl-Reste Oder Aminoalkyl- und Alkyl-Rest 
enthalten. 

4$ 3. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach Anspruch 1 Oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB diese einen pH-Wert zwischen 1 und 8 besitzen. 

4. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 3, 
so dadurch gekennzeichnet, 

daB diese eine einwertige anorganische und/oder organische Saure und/oder deren Folgeprodukte enthalten. 

5. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

55 daB diese eine Silikonharz-Suspension enthalten. 

6. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5, erhaltlich durch 
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Mischen wasserldslicher Organosilane der allgemeinen Formel I 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) r Si(CH 3 ) h (OR) 3 _ h (I), 

worin 0<1<6, g=0 tails f=0, g=1 falls f>1 . 0<i<6 0<h<1 und 
R eine Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Isopropyl-Gruppe sind, 
mit wasserloslichen, jedoch in waGrigem Medium nicht stabilen Organosilanen der allgemeinen Formel II 



H 2 C-CHCH 2 0(CH 2 ) 3 - Si (CH 3 ) h (OR) 3 h (II), 



worin 0£h£1 ist und R einen Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Isopropyl-Rest darstellt, 
und/oder Organosilanen der allgemeinen Formel III 

H 2 C=CR'-COO(CH 2 ) 3 - Si (CH 3 ) h (OR)g_ h (HI), 

worin 0<hZ1 ist, R einen Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Isopropyl-Rest und R' einen Methyl- oder 
Wasserstoff-Rest darstellen, 

und nicht wasserloslichen Organosilanen der allgemeinen Formel IV 

R"-Si(CH 3 ) h (OR) 3 _ h (IV), 

worin O^h^l ist, R einen Methyl-, Ethyl-, Propyl- oder Isopropyl-Rest und R' einen linearen, ver- 
zweigten oder cyclischen Kohlenwasserstoff-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen darstellen, 

in dem molaren Verhaltnis M = a/(b+c+d), 

wobei a die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaB Formel I, b die Summe der Molzahlen der 
Organosilane gemaB Formel II sowie c die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaB Formel III und d 
die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaB Formel IV sind, mit 0 < M < 3 und mindestens b > 0 oder 
c>0, 

Versetzen des Gemisches mit einem Wasser/Saure-Gemisch, 

Einstellen des pH-Wertes der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 und 

Entfemen des bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohols durch Destination, 
wobei man gleichzeitig Wasser in dem MaBe zugibt, wie Alkohol aus dem Reaktionsmedium entfernt wird, 
und man die destillative Abtrennung des Alkohols solange durchfuhrt, bis am Kopf der Koionne eine Tempe- 
ratur erreicht ist, die der Siedetemperatur von Wasser entspricht. 

Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach mindestens einem der Anspruchen 1 bis 6, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB sieder allgemeinen Formel V 

HOlSKAKOH^CHg),.^ 00. 
worin 

A einen Aminoalkyl-Rest abgeleitet aus der allgemeinen Formel l : 

B einen Glycidetheralkyl-Rest abgeleitet aus der allgemeinen Formel II, 
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C einen Acryloxyalkyl- bzw. Methacryloxyalkyl-Rest abgeleitel aus der allgemeinen Formel III und D einen 
Alkyl-Rest gemaB der allgemeinen Formel IV bedeuten, 

HX eine Saure darstellt, wobei X ein anorganischer oder organlscher Saure-Rest ist, 

v gleich 0 oder 1 und w gleich 0 oder 1 und y gleich 0 oder 1 und z gleich 0 oder 1 und a+b+c+d > 4 und a < 
5 e <2 a sind : mit 0 <a/(b+c+d) < 3, genugen, 

8. Verfahren zur Herstellung von Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen nach mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 7, 

dadurch gekennzeichnet, 
10 daB man 

a Mol wasserlosliche Organosilane der allgemeinen Formel I, b und/oder c Mol in waGriger Losung instabile 
Organosilane der allgemeinen Formeln II und/oder III und d Mol nicht wasserlosliche Organosilane der allge- 
meinen Formel IV 
is - in dem molaren Verhaltnis 0 < a/(b+c+d) < 3 mischt, 

das Gemisch mit einem Wasser/Sau re-Gem isch vermischt, 

wobei man die Sauremenge so gewahtt, daB die Reaktionsmischung einen pH-Werl im Bereich von 1 bis B 
aufweist, 

und den bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol destillativ entfemt, dabei 
20 gleichzeitig Wasser in dem Maf3e zugibt, wie Alkohol aus dem Reaktionsmedium entfernt wird, und man die 

destillative Abtrennung des Alkohols solange durchfGhrt bis am Kopf der Kolonne eine Temperatur erreicht 
ist, die der Siedetemperatur von Wasser entspricht. 

9. Verfahren nach Anspruch B, 
25 dadurch gekennzeichnet, 

daB man das Reaktionsgemisch mit 0.5 bis 30 Molen Wasser pro Mol der eingesetzlen Organosilane versetzt. 



10. Verfahren nach Anspruch B oder 9, 
dadurch gekennzeichnet, 
30 daB man eine einbasige Saure einsetzt. 



11. Vertahren nach mindestens einem der Anspruche 8 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man die Umsetzung in einem Temperaturbereich zwischen 0 und 100 P C durchgefuhrt. 

35 

12. Vertahren nach mindestens einem der Anspruche 8 bis 11 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man die destillative Abtrennung des Alkohols unter vermindertem Druck durchfGhrt. 

40 13. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 8 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man zur Verminderung der Schaumbildung vor und/oder wahrend der destillativen Abtrennung des Alkohols 
ein Entschaumer zusetzt. 



45 14. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 8 bis 1 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man den Restgehalt an Alkohol in den Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen auf Werte < 1,5 
Gew.-% einstellt. 



so 15. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche B bis 1 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man das erhaltene Produkt nach der destillativen Abtrennung des Alkohols durch Sedimentation und/oder 
Filtration nachreinigt. 



55 16. Verwendung Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen auf Wasser-Basis nach den Anspruchen 1 bis 15 
fur die Hydrophobierung von Oberflachen, fur die Hydrophobierung von mineralischen Baustoffen, fOr den Schutz 
von Bauten und Fassaden, fur die Beschichtung von Glasfasern, fur die Silanierungvon Fullstoffen und Pigmenten, 
fOrdie Verbesserung der rheologischen Eigenschaften von Polymerdispersionen und Emulsionen, fur die Hydro* 
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phobierung von Textilien, Leder, Zellulose- und Star keprodu Men, als Trennmittel, als Vemelzer, als Haftvermiltler 
sowie als Zusatzstoffe fur Farben und Lacke. 

s Claims 

1. An organopolysiloxane-containing, water-based composition which is essentially free from organic solvents, has 
a flash point of above 70°C and liberates essentially no alcohols through hydrolysis on dilution with water, and 
which contains, as functional groups, glycidyl ether alkyl and/or acryloxyalkyl and/or methacryloxyalkyl radicals, 

10 where each silicon in the organopolysiloxane carries one functional group, and the alcohol content in the organ- 

opolysiloxane-containing composition is less than 5 % by weight. 

2. An organopolysiloxane-containing composition according to claim 1, which contains, as further functional groups, 
aminoalkyl radicals or alkyl radicals oraminoalkyl and alkyl radicals. 



15 



20 



25 



30 



35 



50 



3. An organopolysiloxane-containing composition according to claim 1 or 2, which has a pH of from 1 to 8. 

4. An organopolysiloxane-containing composition according to at least one of claims 1 to 3, which contains a mono- 
basic inorganic and/or organic acid and/or a derivative thereof. 

5. An organopolysiloxane-containing composition according to at least one of claims 1 to A, which contains a silicone 
resin suspension. 

6. An organopolysiloxane-containing composition according to at least one of claims 1 to 5, obtainable by 

mixing water-soluble organosilanes of the general formula I 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) r Si(CH 3 ) h (OR) 3 . h (I), 

in which 0<f<6,g = 0iff = 0\g = 1 if f > 1 , 0 < i < 6, 0 < h < 1 and R is a methyl, ethyl, propyl or 
isopropyl group, 

with organosilanes, which are water-soluble but not stable in aqueous medium, of the general formula II 



A 

H,C-C 



p. 

HCH 2 0(CH 2 ),- Si (CH,) h (OR),. h (II), 



in which 0 <, h <, 1 , and R is a methyl, ethyl, propyl or isopropyl radical, 
and/or organosilanes of the general formula III 

4S H 2 C=CR i .COO(CH 2 ) 3 -Si(CH 3 ) h (OR)3. h (ill), 

in which 0 <, h < 1 , R is a methyl, ethyl, propyl or isopropyl radical, and R' is a methyl or hydrogen 



radical, 

and water-insoluble organosilanes of the general formula IV 

R"-Si(CH 3 ) h (OR) 3 . h (IV), 

in which 0 < h si, R is a methyl, ethyl, propyl or isopropyl radical, and R" is a linear, branched or 
cyclic hydrocarbon radical having 1 to 8 carbon atoms, 

in the molar ratio M = a/(b+c+d), 
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where a is the total of the molar amounts of the organosilanes of the formula I, b is the total of the molar 
amounts of the organosilanes of the formula II and c is the total of the molar amounts of the organosilanes of 
the formula III and d is the total of the molar amounts of the organosilanes of the formula IV where 0 < M < 3 
and at least b > 0 or c > 0, 

5 

combining the mixture with a water/acid mixture, 

adjusting the pH of the reaction mixture to a value of from 1 to 8, and 

10 - removing the alcohol already present and/or formed during the reaction by distillation, at the same time water 

being added to the extent that alcohol is removed from the reaction medium, and the removal of the alcohol 
by distillation being continued until a temperature which corresponds to the boiling point of water is reached 
at the top of the column. 

is 7. An organopolysiloxane-containing composition according to at least one of claims 1 to 6 t which conforms to the 
general formula V 



HO[Si(A)(OH) z (CH 3 ) 1 . 2 0] a [Si(B)(OH) y (CH3) 1 . y O]JSi(C)(OH) w (CH3) 1 . w O] c [Si(D)(OH) v (CH 3 ) 1 . v O] d H-(HX) e (V), 

20 

in which 

A is an aminoalkyl radical derived from the general formula I, 
B is a glycidyl ether alky I radical derived from the general formula II, 
25 C is an acryloxyalkyl or methacryloxyalkyl radical derived from the general formula III. and D is an alkyl radical 

of the general formula IV, 

HX is an acid, where X is an inorganic or organic acid radical, 

V = 0or1,w = 0or1,y = 0or1 and z = 0 or 1 . and a+b+c+d > 4 and a < e < 2a, where 0 < a/(b+c+d) < 3. 

30 8. A process for the preparation of an organopolysiloxane-containing composition according to at least one of claims 
1 to 7, characterized in that 

a mol of water-soluble organosilanes of the general formula I, b and/or c mol of organosilanes of the general 
formulae II and/or III which are unstable in aqueous solution, and d mol of water-insoluble organosilanes of 
3S the general formula IV 

are mixed in the molar ratio 0 < a/(b+c+d) < 3, 

the mixture is combined with a waler/acid mixture, 
*o where the amount of acid is selected so that the reaction mixture has a pH in the range from 1 to 8, 

and the alcohol already present and/or formed during the reaction is removed by distillation, at the same time 
water being added to the extent that alcohol is removed from the reaction medium.and the removal of the 
alcohol by distillation being continued until a temperature which corresponds to the boiling point of water is 
45 reached at the top of the column. 

9. A process according to claim 8, characterized in that from 0.5 to 30 mol of water are added to the reaction mixture 
per mole of the organosilanes employed. 

so 10. A process according to claim 8 or 9, characterized in that a monobasic acid is employed. 

11. A process according to at least one of claims 8 to 1 0, characterized in that the reaction is carried out at a temperature 
in the range from 0 to 100°C. 

ss 12. A process according to at least one of claims 8 to 1 1 , characterized in that the removal of the alcohol by distillation 
is carried out under reduced pressure. 

1 3. A process according to at least one of claims 8 to 1 2, characterized in that an antifoam is added in order to reduce 
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foam formation before and/or during the removal of the alcohol by distillation . 

14. A process according to at least one of claims 8 to 13 ; characterized in that the residual alcohol content in the 
organopolysiloxane-containing composition is adjusted to < 1 .5 % by weight. 

5 

15. A process according to at least one of claims 8 to 14, characterized in that the product obtained after removal of 
the alcohol by distillation is subjected to further purification by sedimentation and/or filtration. 

16. The use of an organopolysiloxane-containing, water-based composition according to any one of claims 1 to 15 for 
10 the hydrophobicization of surfaces, for the hydrophobicization of mineral building materials, for the protection of 

buildings and facades, for the coating of glass fibres, for the silanation of fillers and pigments, for improving the 
rheoiogical properties of polymer dispersions and emulsions, for the hydrophobicization of textiles, leather, cellu- 
lose and starch products, as release agents, as crossiinking agents, as adhesion promoters and as paint and 
coating additives. 

15 

Revendications 

1. Compositions contenant un organopolysiloxane a base d'eau qui sont pour I'essentiel exemptes de solvant orga- 
20 nique, qui possedent un point d'inflammation de plus de 70*C et qui ne liberent par hydrolyse en dilution avec de 

I'eau essentiellement aucun alcool, qui renferment comme groupes fonctionnels des restes glycidyletheralkyle, et/ 
ou acryloxyalkyle et/ou methacryloxyalkyle i dans lesquelles chaque atome de silicium dans I'organopolysiloxane 
porte un groupe fonctionnel, et dont la teneur en alcool dans les compositions contenant un organopolysiloxane 
s'6leve a moins de 5 % en poids. 

2. Compositions contenant un pohyorganosiloxane selon la revendication 1 , 
caracterisee en ce que 

celles-ci renferment comme autres groupes fonctionnels des restes aminoalkyle ou des restes alkyle ou un reste 
aminoalkyle et un reste alkyle. 

3. Compositions contenant un organopolysiloxane selon la revendication 1 ou 2, 
caracterisees en ce que 

celles-ci possedent une valeur de pH comprise entre 1 et 8. 

35 4. Compositions contenant un organopolysiloxane, seton au moins une des revendications 1 a 3, 
caracteris6es en ce que 

celles-ci renferment un acide mineral et/ou organique monovalent et/ou leurs d6riv6s. 

5. Compositions contenant des polyorganosiloxanes selon au moins une des revendications 1 a 4, 
40 caracterisees en ce que 

celles-ci renferment une suspension de resine de silicone. 



25 



30 



45 



6. Compositions contenant un polyorganosiloxane selon au moins I'une quelconque des revendications 1 a 5 qui 
sont accessibles par : 

melange d'organosilanes solubles dans I'eau de formule generale I 



H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) r Si(CH3) h (OR)3. h (I), 

dans laquelle 0 <, f £ 6, g = 0 au cas ou f = 0 ; g = 1 au cas ou f > I, 0 < i < 6, 0 < h < 1 , 
et R est un groupe methyle, ethyle, propyle ou isopropyle, avec 

des organosilanes solubles dans I'eau mais non stables en milieu aqueux, de formule generale II 
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H t C-CHCH 2 0(CH 2 )3- Si (CHj)„ (OR)** <&). 

dans laquelle 0 < h < 1 et R represente un radical methyle, ethyle, propyle ou isopropyle, 
et/ou 

des organosilanes de formule generale III 

H 2 C=CR'-COO(CH 2 ) 3 -Si(CH 3 ) h (OR)3. h (»D. 

dans laquelle on a 0 < h < 1 , R represente un radical methyle, ethyle, propyle ou isopropyle et FT represente 
un radical methyle ou hydrogene, 

ainsl que des organosilanes qui ne sont pas solubles dans I'eau de forme generale IV 

R»-Si(CH 3 ) h (OR) 34) ( lv )' 



dans laquelle on a 0 < h < 1 , 

R represente un radical methyle, ethyle, propyle ou isopropyle, et R" represente un radical hydrocarbone 
lineaire, ramifie ou cyclique ayant de 1 a 8 atomes de carbone, 
dans le rapport molaire M = a/(b+c+d), 

dans lequel a represente la somme des nombres molaires des organosiloxanes seion la formule I, b la 
somme des nombres molaires des organosilanes selon la formule II, c la somme des nombres molaires des 
organosilanes selon la formule III, et d la somme des nombres molaires des organosilanes selon la lormule 
IV, avec 0 < M < 3 et au moins b > 0 ou c> 0, 
melange du melange avec un melange eau/acide 
- ajustement de la valeur du pH du melange reactionnel a une valeur comprise entre 1 et 8 et 
. elimination de I'alcool deja present et/ou qui s'est forme au cours de la reaction par distillation dans laquelle 
on verse en meme temps de I'eau dans la masse, au fur et a mesure que I'alcool est elimine du milieu reac- 
tionnel, et on effectue la separation par distillation de I'alcool jusqu'a ce qu'a la tete de la colonne on atteigne 
une temperature qui correspond a la temperature d'ebullition de I'eau. 

Compositions contenant un organopolysiloxane selon au moins I'une quelconque des revendications 1 a 6, 

caracterisees en ce qu* 

elles repondent a la formule generale V 

HOlSi(A)(OH) 2 (CH 3 ^ (V) ' 
dans laquelle 

A signifie un reste aminoalkyle derive de la formule generale I, 

B signifie un reste glycidyletheralkyie derive de la formule generale II. 

C signifie un reste acryloxyalkyle ou methacryloxyalkyle derive de la formule generale III et 

D signifie un radical alkyle selon la formule generale IV, HX represente un acide dans lequel X est un reste d'acide 

mineral ou organique, 
V est egal a 0 ou 1 , w est egal a o ou 1 , 

y est egal a 0 ou 1 , z est egal a 0 ou 1 . et a + b + c + d est > 4, et a < e < 2a, avec 0 < a/(b + c + d) < 3. 

Proc6de de production de compositions conlenant un organopolysiloxane selon au moins I'une quelconque des 
revendications 1 a 7, 
caracterise en ce qu' 

- on melange dans le rapport molaire 0 < a/(b + c + d) < 3, a mol d'organosilane soluble dans I'eau de formule 
generale I, b et/ou c mol d'organosilanes instables en solution aqueuse de formule generale II et/ou III, et d 
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mol d'organosilane qui n'est pas soluble dans I'eau, de formule generale IV, 

- on addilionne le melange d'un melange eau/acide dans lequel la quantite d'acide est choisie de (aeon que le 
melange reactionnel possede une valeur de pH dans la zone de 1 a 8 : 

- et on elimine par distillation ralcool deja present et/ou forme au cours de la reaction, auquel on verse en meme 
s temps de I'eau dans la mesure ou I'alcool est elimine du milieu reactionnel, et on eflectue la separation par 

distillation de I'alcool jusqua ce qu'on atteigne a la tete de la colonne une temperature qui correspond a la 
temperature d'ebullition de I'eau. 

9. Procede selon la revendication 8, 
10 caract6ris6 en ce qu' 

on additionne le melange reactionnel de 0,5 a 30 moles d'eau par mol d'organosilane mis en oeuvre. 

10. Procede selon Tune des revendication 8 ou 9, 
caracterise en ce qu' 

1S on met en oeuvre un acide monobasique. 

11. Procede selon au moins I'une quelconque des revendications 8 a 10, 
caracterise en ce qu' 

on etfectue la reaction dans une plage de temperatures comprise entre 0 et 100°C. 
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12. Procede selon au moins I'une quelconque des revendications 8 a 11, 
caracterise en ce qu' 
on effectue la separation par distillation de I'alcool sous pression reduite. 

25 13. Procede selon au moins Tune quelconque des revendications 8 a 12, 
caracterise en ce qu' 

on ajoute, en vue de la reduction de la formation de mousse avant et/ou pendant la separation par distillation ae 
I'alcool, un agent anti-mousse. 

30 14. Procede selon au moins I'une quelconque des revendications 8 a 13, 
caracterise en ce qu' 

on ajuste la teneur residuelle en alcool dans les compositions contenant un organopolysiloxane, a des valeurs < 
1,5%enpoids. s; 

35 15. Procede selon au moins I'une quelconque des revendications 8 a 14, 
caracterise en ce qu' 

on purifle ulterieurement le produit obtenu apres la separation par distillation de I'alcool, par sedimentation et/ou 
filtration. 

40 16. Utilisation des compositions contenant un organopolysiloxane, a base d'eau, selon I'une quelconque des reven- 
dications 1 a 15, 

pour rendre hydrophobes les surfaces, pour rendre hydrophobes des materiaux de construction mmeraux, pour 
la protection des constructions et des facades, pour le revetement des fibres de verre, pour la silanisation des 
substances de charge et des pigments, pour Amelioration des proprietes rheologiques des dispersions de poly- 
4S meres et des emulsions, pour rendre hydrophobes les textiles, le cuir, les produits cellulos.ques et amylaces, 

comme agents de demoulage, comme agent reticulant, comme intermediate d'adhesion ainsi que comme additifs 
pour des colorants el des laques. 
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